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PrOf ungsantrag gem. § 44 PatG ist gestellt 
® Verfahren und Einrichtung zum Beschichten eines Substrats 
© Durch ein Verfahren zum Bilden einer Schicht auf ei- 

nem Substrat 3 in einem Reaktor 1 f dem ein Schfchtbil- 

dungsgas zugefuhrt wird, und in den Strahlungsenergie 

mit Mikrowellenfrequenz zur Bildung eines Plasmas und 

Energfe niedrigerer Frequenz eingekoppelt wird, soil eine 

harte, dichte und kretzfeste Schicht, insbesondere 

AI 2 QrSchicht, erzeugt warden, die mit dem Substrat 3 

auch bet Temperaturwechselbeanspruchungen verbun- 

den bleibt HIerfflrwerden beide Frequenzen gepulst wo- 

bel wahrend der Impulspause durch die Impulse entstarv 

dene Reaktlonsprodukte aus dem Reaktor 1 abgefuhrt 

werden. 
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Beschreibung pausen werden dieReaktionsprodukte aus dem Reaktor wei- 

testgehend abgefuhrt, wobei dieser \forgang nicht durch 

Die Erfindung betrifft em Verfahren zum Bilden einer eleklrische Wirkung der beiden eingekoppelten elektrischen 

Schicht auf einem Substrat in einem Reaktor, dem ein Energien behindert wird 

Scttchtbildungsmaterial zugefuhrt wild und in den eiektro- 5 Durch das beschriebene Verfahren iasst sich eine dichte 

magnetische Strahlungsenergie mit Mikrowellenrrequenz und kratzfeste harte Schicht auf dem Substrat aufbringen, 

zur Bildung eines Plasmas und eiektromagnerische Energie die eine hohe optische Transparenz aufweist und am Sub- 

niedrigexFj^enzeingekc^peltwird. Weiterhin betrifft die strat dauerhaft halitet. ALs Substrat eignet sich beispieis- 

Erfindung eine Einrichtung zur Durchfiihrung des Vbrfah- weise Fensterscheiben, KunststorTscheiben oder Spezial- 

rens. to glasscheiben, wie beispielsweise Glaskeramikscheiben. Bs 

Ein derartiges Verfahren ist im Fachbuch Hans Bach, Die- hat sich gezeigt, dass trotz stark unterschiedlicher Warme- 

ter Krause (Herausgeber), Thin Films on Glass, Springer- dehnungskoeffizienten der Schicht und des Substrate sich 

Verlag, 1997, beschrieben. Speziell ist ein sokhes Plasma- auch bei hoher Ibmperaturwechselbeanspruchung die 

CVD (Chemical Vapour Deposition)- Verfahren auf den Sei- Schicht nicht vom Substrat lost 

ten 64 bis 66 anhand von Fig. 3.7 erlautert Es ist dort ein ts Vorzugsweise werden die beiden Frequenzen synchron 

CVD- Verfahren vorgeschlagen, bei dem das zu beschich- gepulst und die Impulspause ist wesentlich langer als die 

tende Substrat in einem durch Mikrowellenenergie erzeug- Impulsdauer. Diese MaSnahmen unterstiitzen das Abflihren 

ten Beschichtungsplasma liegt Das Substrat ist auf einer von Reaktionsprodukten, die nicht in die Schicht eingebaut 

Elektrode gelagert, an der eine Vorspannung mit Radiofre- werden sollen. 

quenz, beispielsweise 13,5 MHz, anliegt. Die Radio&e- 20 In Ausgestaltung der Erfindung wird das Substrat imRe- 

quenz ist ungepulst aktor je nach Material auf 300°C bis 600°C aufgeheizt 

Ein HCVD- Verfahren (Plasma Impulse Chemical Vapour Durch diese lemperaturerhdhung wird die Mobititat abge- 

Deposition) ergibt sich aus den Seiten 244 bis 260. schiedener Adatome erhdht, die fur den Einbau in die 

Beim HCVD- Verfahren ist die Mikrowellenenergie ge~ Schicht unerwunscht sind. Im Endeffekt wird dadurch der 

pulst Als Schichuildungsniaterial ist SiCU vorgesehen, das 25 dichte Aufbau der Schicht verbessert 

mit SauerstofT eine SiOrSchicht bildet Weitere vorteilhafte Ausgestaltungen des Verfahrens er- 

Versuche haben gezeigt, dass es mit den bekannten Ver- geben sich aus der folgenden Beschreibung. 

fahren allein kaum moglich ist, harte und dichte sowie kratz- Wesentliche Merkmale einer Einrichtung zur Durchfuh- 

feste Schichten, insbesondere aus AI2O3, zu erzeugen und rung des Verfahrens sind in den weitere n Anspriichen ge- 

eine hohe Temperaturwechselbestandigkeit auch bei unter- 30 nannt. 

schiedlichen Warmedehnungskoeffizienten der Schicht und Die Figur zeigt ein Blockschaltbild eines AusfUhrungs- 

des Substrats zu gewandeisten. beispiels einer Einrichtung zur Durcnfuhrung des Verfah- 

In derEPO 7 00 879 Bl ist ein Verfahren zur Herstellung reus, 

einer kratzfesten Beschichtung aus Aiuminiumoxid auf ei- Die B eschichtungseinrichtung weist einen Reaktor 1 auf. 

nem Glas-Substrat beschrieben. Die Beschichtung wird in 3a In diesem ist ein metallischer Substrathalter 2 zur Festle- 

einem an sich bekannten Sol-Gel- Verfahren aufgebracht gung eines zu beschichtenden, vorzugsweise transparenten 

Dieses Verfahren weicht von einem CVD-^Verf ahren und ei- Substrats 3 vorgesehen. Das Substrat 3 kann eine Fenster- 

nem HCVD- Verfahren grundsatzlich ab. Da bei der scheibe, Kunststoflscheibe oder Spezialglasscheibe, bei- 

EP 0 700 879 Bl das Substrat eine Windschutzscheibe eines spielsweise Glaskeranaik-Kochflache, sein. 

Kraftfahrzeugs sein soil, ist nicht mit hohen Ibmperatur- 40 Der Substrathalter 2 umgreift das Substrat 3 und ist als 

wechselbeanspruchungen zu rechnen, wie sie beispielsweise Gasverteiler ausgebildet Hierzu ist er iiber eine Gaszulei- 

bei Glaskeramikartikeln, wie Xuchengeschirr und KochM- tung 4 an einen Gaserzeuger 5 angeschlossen und weist in 

chen oder SichtflSchen bei Kochherden, auftreten. der Umgebung des Substrats 3 mehrexe AustrittsOfFnungen 

In der DE 39 36 654 CI ist ein mit Keramikfarbe deko- fur das zugeleitete Gas auf. Zur ErhQhung der Ibmperatur 

rierter Glaskeramikartikel, insbesondere Glaskeramik- 45 des Substrats 3 kann der Substrathalter 2 beheizbar sein. Der 

scheibe, beschrieben, wobei zwischen der Keramikfarbe Temperaturbereich liegt zwischen Raumtemperatur und 

und dem Glaskerami kartikel eine SiOrSchicht angeordnet 600°C, wobei die Ibmperatur so gewanlt wird, dass das je- 

ist, die in einem CVD-\ferfahren oder in einem Sol-Gel- Ver- weilige Substrat 3 nicht gesch&digt wird. 

fahren aufgebracht werden kann. Auf eine Kratzfestigkeit In den Reaktor 1 ragt eine metaliische Flachenelektrode 

der SiOrSchicht kommt es nicht an, da diese nicht die bean- 50 6, die elektrisch an einen RF(NF)-Generator 7 angeschlos- 

spruchte OberflSche bildet sen ist An der Elektrode 6 liegt das Substrat 3 direkt oder 

Aufgabe der Erfindung ist es, ein Verfahren der eingangs indirekt iiber dem Substrathalter 2 fl&big an. Die Grundfli- 

genannten Art vorzuschlagen, durch das die Schicht hart, che der Elektrode 6 ist ebenso grofi oder geringftigig grofier 

dicht und kratzfest wird und mit dem Substrat bei Tempera- als die des Substrats 3. 

turweehselbeanspruchung auch dann verbunden bleibt, 55 Der RF(NF)-Generator 7 erzeugt eine Frequenz zwischen 

wenn die Schicht und das Substrat stark differierende War- 50 Hz bis 30 MHz, beispielsweise 13,5 MHz, und hat eine 

meoehnungskoeffizienten haben. Leistung von etwa 50 W bis 1000 W, insbesondere 100 W 

Erfuidungsgemfifi ist obige Aufgabe bei einem Verfahren bis 200 W. 

der eingangs genannten Art dadurch geldst, dass beide Fre- In den Reaktor 1 ist an einer Einkoppcls telle 8 iiber eine 

quenzen gepullt werden, wobei wanrend der Impulspause fio von einem Mikrowellen-Generator 9 gespeiste Mikrowel- 

Reaktionsprodukte, die durch die Impulse entstanden sind, len-Antenne 10 eine Mikrowellen-Frequenz eingekoppelt, 

aus dem Reaktor abgefuhrt werden. die vorzugsweise wenigstens um den Paktor 1000 grdBer ist 

, Dadurch, ^3. die beiden Frequenzen gepulst werden, er- als die Frequenz des RF(NF)-Generators 7 und zwischen 03 

#bt sich in der Iinpulspause ein im wesentlichen elekirisch bis 3 GHz, beispielsweise bei 2,45 GHz, liegt Der Mikro- 

neutraler Zustand. Dieser vermeidet, dass sich fttr die Be- 65 wellen-Generator 9 hat eine elektrische Leistung (Pulslei- 
scMchtung unerwunschte Reaktionsprodukle im Reaktor stung), die grdBer ist als die des RF(NF)-Generator8 7 und 
oder am Substrat anlagem, die beim nachsten Impuls in die beispielsweise bei 4 bis 12 kW liegt. Dem Mikrowellen-Ge- 
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zabstimmung dient. 

Die Einkoppelstelle 8 hat eincn Abstand d vom Substrat 
3, der beispielsweise etwa bci 10 bis 50 nun licgt 

An den Reaktor 1 ist cine Vakuumpumpe 11 Uber cine 
Gasleitung 12 angeschlossen, in der ein DruckregLer 13 5 
liegt Die Vakuumpumpe 11 erzeugt beispielsweise einen 
Unterdruck von 0,1 bis 0,5 mbar. Die Vakuumpumpe 11 
mUndet in einen Gasauslass 14. 

Eine elektronische Steuereinrichtung 15 dient der Steue- 
rung des Mlkroweilen-Generators 9, des RF(NF)-Genera- 10 
tors 7 und des Gaserzeugers 5 sowte der Vakuumpumpe 11 
(an/aus) und/oder des Druckregiers 13 und/oder der Hei- 
zung des Substrathalters 2 bzw. zugehonger Ventile, Mas- 
senflussiegler und Temperaturen. 

Sie steuert den Mikrowellen-Generator 9 und den 15 
RF(NF>Generator 7 in der Weise, dass die beiden Frequen- 
zen synchron gepulst werden, wobei die Impulsdauer we- 
sentlich kiirzer ist als die Impulspause. Die Impulsdauer be- 
tragt beispielsweise 1 bis 3 ms. Die Impulspause betragt bei- 
spielsweise 10 bis 300 ms. " 20 

Im Gaserzeuger 5 wird aus Aluminiumchlorid (AICI3) als 
schichtbiidendes Material unter Beimischung von O2 und/ 
oder CO2 und/oder H 2 und/oder H 2 0 ein Gas mit einer Tem- 
peratur von etwa 130°C erzeugt, das der Scfaichtbildung auf 
dem Substrat 3 dient Der Anteil von AICI3 im Gasfluss liegt 25 
etwa bei 10% bis 57%. Entsprechend liegt der Anteil der 
Summe aus 02 + CO2 + H 2 + H 2 0 im Gasfluss bei ca. 43% 
bis 90%. Dabei kann die Zusammensctzung dieser Anteilc 
unterscMedlich sein. Einer der Bestandleiie kann auch Null 

30 



Transparenz mit einer Brechzahl im Beieich von 1,69 bis 
1,76. 

Trotz stark untcrschiedlicher WSrmeausdehnungskoeffi- 
zienten des Substrats 3 und der Al 2 O^Schicht (Glaskera- 
mik: (US.lff^/K, AljQj : 8,4 x lO^/K) bleibt bei Tbmpera- 
turwecbselbeanspruchungen die Haftung der Schicht am 
Substrat 3 daucrhaft crhalten. 

Insbesondere bci Kunststoffscheiben und anderen ther- 
molabilen Substraten ist giinstig, dass eine die genannten R- 
genschaften aufweisende Al^-Schicht aufgebracht wer- 
den kann, ohnc dass das thermolabile Substrat bei der Bc- 
schichtung auf Temperaturen gebracht werden muss, die 
fiber i* 



sein. 



Das mit der beschriebenen Voirichtung durchfilhrbare 
Verfahren ist etwa folgendes: 

Unter der Wirkung der Vakuumpumpe 11 tritt das im Gas- 
erzeuger 5 erzeugte Gas durch den Substrathalter 2 in den 
Reaktor 1 verteilt eiaLn Abstandsraumdbildetsichinfolgc 35 
des eingestrahlten Mikrowellen-Impulses ein Plasma P, das 
unter der Wirkung des am Substrat 3 anliegenden Impulses 
des RF(NF)-Generators 7 zu einem Mederschlag von Alu- 
rainiumoxid (AI2Q3) auf dem - gegebenenfalls bchcizten - 
Substrat 3 fUhrt Der Impuls des RF(NF> Generators 7 un- 40 
tersultzt die Verdichtung des SchichtgefUges, so dass schon 
bei relativ niedrigen Temperaturen (Raumtemperatur bis 
600°C) sich die Korund-Phase des AI2Q3 ausbildet Bei je- 
dem Impuls wiederholt sich dieser Vorgang. 

Infolge des Mikrowellen-Impulses entstehen auBer dem 45 
gewunschten Niederschlag auch Reaktionsprodukte und ge- 
gebenenfalls am Substrat 3 abgeschiedene Adatome, die zur 
Verbcsserung der Schicht nicht in dicse cingebaut werden 
sollten. Die Mikrowellen-Impulse und die Impulse des 
RF(NJ>Generators7tretensvrKhi^ 50 
Gieiches gilt fur die Impulspausen. 

In der auf jeden Impuls folgendcn Impulspause werden 
die Reaktionsprodukte und gegebenenfalls die Adatome, de- 
ren Mobilitfit durch die Beheizung des Substrats 3 erhtiht ist, 
mittels der Vakuumpumpe U aus dem Reaktor 1 aufgesaugt 55 
Da in der Impulspause keine Spannung an der Elektrode 6 
anliegt, kann diese nicht Reaktionsprodukte oder Adatome 
zuriickhalten. Mit dem Absaugen der Reaktionsprodukte 
und gegebenenfalls der Adatome tritt in der Impulspause fri- 
sches Gas aus dem Gaserzeuger 5 in den Reaktor 1 cin. s> 

Die Dicke der Schicht ISsst sich durch die Verfahrens- 
dauer und den Gesamtgasfluss steuem. 

Versuche haben gezeigt, dass v si«^ durch das beschriebene 
Verfahren infolge der erreichbareri Korund-Phase eine sehr 
dichte und harte, gegen Kratzer unempfindliche AfeQj- 65 
Schicht ergibt, die erne sehr hohe Abriebbestandigkeit im 
Vergleich zu mit anderen Verfahren hergestellten AI7O3- 



Patentanspriiche 

1. Verfahren zum Bilden einer Schicht auf einem Sub- 
strat in einem Reaktor, dem ein SchichtbiLdungsmate- 
rial zugefUhrt wird und in den elektromagnetische 
Strahlungsenergie mit Mikrowellenfiequenz zur Bil- 
dung eines Plasmas und elektromagnetische Energie 
niedrigerer Frequenz eirjgekoppelt wird, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass beide Frequenzen gepulst werden, 
wobei wahrend der Impulspause Reaktionsprodukte, 
die durch die Impulse entstanden sind, aus dem Reak- 
tor abgefuhrt werden. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich- 
net, dass die Mikrowellenrrequenz in einem Abstand 
von der einen Seite des Substrats in den Reaktor einge- 
strahlt wird und die niedrigere Frequenz an die andere 
Seite des Substrats angclegt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die beiden Frequenzen synchron gepulst 
werden. 

4. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprQ- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass die Impulspause 
langer ist als die Impulsdauer. 

5. Verfahren nach Anspruch 4, dadurch gekennzeich- 
net, dass Dauer der Impulspause. urn den Faktor 3 bis 
300 langer ist als die Impulsdauer. 

6. Verfahren nach Anspruch 4 oder 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Impulspause zwischen etwa 10 bis 
300 ms und die Impulsdauer zwischen etwa 1 bis 3 ms 
liegen. 

7. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass die MikroweUenfie- 
quenz um wenigstens den Faktor 1000 grower ist als die 
niedrigere Frequenz. 

8. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprii- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass dieNEkrowellenfie- 
quenz zwischen etwa 0,8 bis 3 GHz und die niedrigere 
Frequenz zwischen etwa 50 Hz und 30 MHz liegen. 

9. Verfahren nach einem der vorhergehenden Ansprfi- 
che, dadurch gekennzeichnet, dass die elektrische Mi- 
kroweUenlfiistung grflBer ist als die elektrische Lei- 
stung der kleineren Frequenz. 

10. Verfahren nach Anspruch 9, dadurch gekennzeich- 
net, dass die MikroweUenleistung zwischen etwa 4 bis 
12 kW und die Leistung der kleineren Frequenz etwa 
zwischen 50 W bis 1000 W liegen. 

11. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass das Substrat im 
Reaktor je nach lempemturbelasmarkeit auf eine Tfeta- 
peratur von hochstens etwa 300 bis 600°C aufgeheizt 
wird 

12. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, dadurch gekennzeichnet, dass zur Bildunjt ei- 
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und/oder CO^ und/oder H 2 und/oder H2Q in einem 
Gaserzeuger in einen gasformigen Zustand gebracht 
wird und das Gas detn Reaktor zugefuhrt wild 

13. Verfahren nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche, daduich gekennzeichnet, dass ate Substrat 5 
eine transparente Fensterscheibe, Kunststofischeibe 
oder Spezialglasscheibe verwendet wird, die transpa- 
rent ist und mit einer transpacenten Schicht zu versehen 
wird 

14. Einrichtung zur Durchfuhrung des Verfahrens LO 
nach einem der vorhergehenden Anspriiche, dadurch 
gekennzeichnet, dass ein Mikrowellen-Generator (9) 
fiir die Erzeugung der MikroweUenftequenz und ein 
RF(NF)-Generator (7) fur die Erzeugung der niedrige- 
ren Frequenz voigesehen ist und dass eine elektroni- 15 
sche Steuereinrichtung (15) die beiden Generatoren (9, 

7) steuert 

15. Einrichtung nach Anspruch 14, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass der Mikrowellen-Generator (9) Ober eine 
MikroweUen-Antenne (10) an den Reaktor (1) an einer 20 
Einkoppelstelle (8) gegeniiber der einen Seite des Sub- 
strate (3) angekoppelt ist und dass mit dem RF(NF)- 
Generator (7) eine Elektrode (6) vefbunden ist, an der 
die andere Seite des Substrats (3) direkt oder indirekt 
tiber einen Substrathalter (2) anliegt 25 

16. Einrichtung nach Anspruch 14 oder 15, daduich 
gekennzeichnet, dass im Reaktor (1) ein Substrathalter 
(2) fur Substrat (3) vorgesehen ist, der ein Schichtbil- 
dungsgas aus einem Gaserzeuger (5) in der Umgebung 
des Substrats (3) im Reaktor (1) verteilt 30 

17. Einrichtung nach Anspruch 15 oder 16, daduich 
gekennzeichnet, dass der Substrathalter (2) beheizbar 
ist 

18. Einrichtung nach einem der vorhergehenden An- 
spriiche 14 bis 17, dadurch gekennzeichnet, dass an 35 
den Reaktor (1) eine Pumpe (11) angeschlossen ist, die 
Gas aus einem Gaserzeuger (5) nrittels Unterdruck 
durch den Reaktor (1) fbrdert 
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